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約 320 ℃と比較的高い。ところが最近の研究で、この水素貯蔵材料に TiCl3や TiO2といった Ti 化合物
を加えることにより水素脱離を開始する温度が下がることが報告されている。本研究では、添加物であ
る Tiに着目し、水素脱離過程に伴う Tiの変化を in-situで観察することで、Ti化合物の役割を探った。 
実験 
X線吸収微細構造（XAFS）を SPring-8の日本原子力研究開発機構の専用ビームライン BL14B1で行
った。測定温度は室温(27℃)、250 ℃、500 ℃で行った。XAFSでは各温度における Ti周りの原子構造
を解析した。エネルギー分散型光学系を利用した Dispersive XAFS では測定領域を XANES に絞り Ti
の価数の動きを in-situ で観察した。その測定を行う際、四重極質量分析計（Q-mass）を用いて排出し
た水素を同時に測定した。測定温度は 30 ℃から 500 ℃まで昇温速度を 5 ℃/min、10 ℃/min、20 ℃/min






図 1は試料②Mg(BH4)2 + TiCl3 (10 mol%)の Dispersive XAFSの解析から得られた XANESの edge
の移動量と Q-mass から得られた水素の放出量を示している。この試料の水素脱離を開始する温度は約
90℃であり、そのあたりの温度で水素を放出していることが確認できる。また、Ti の edge の変化は低
温側の水素ピーク近傍で大きく確認できる。Conventional XAFSから得られた結果からまず初期の状態
が TiCl3から Ti(BH4)3へと変化していたことが確認できた。また、250℃、500℃に関しても初期に添加

















図 1：Mg(BH4)2+TiCl3（10 mol％）の DXAFSから
得られた edgeの変化量と QMSからの水素放出量 
